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IT DE L tNERCIE 

BREVET D'INVENTION 



U Mifilitrt <Je§ Affaires EcoftQmiqpcm et de rEnergb, 

Kir to /of </m 24 mo/ /*J4 nir lex brevets tt invention : 
Vu la Convention ttdnion pour la Protection de la Proprltti Industrie!!*; 
Vu le ptocts-wrbal dressile 8 aoftt 196^ 4 l 5 h. ^ 

awgreffe du Gouvemeiaent provtnoial du Bra bant j 

ARRETE: 

' Artfcfe 1. — // *sr diUvri a la Sfcfi di te:T:iE DOW 0IIBMICA1 OOMBUTCV 
& Midland, Michigan, (Stats-Unis dUmArique), . 
repr.par Bttff,J,G©vers & Cie 6 Druxelles, 



un brevet d 1 invention pour vGompoaGs organo-rafitalliques .qt le\jr proc$d6 
de preparation | • 

qu'elle declare avoir fait l'objet d^une deannde da brevet 
dfipoaSe aux EbatB-IM.s d'Am&rique le 6 aoftt 1962 au nom de 
Mr D«0«Feay dont elle est l»ayant droit. 



Artlcfa 2« — Cr /win /W tMW yam etomen prjatable* d set risque* ?/ 
/xfrttr, **** ffttnmttc suit de la tMitf* de la nuuvcautt ou du mirite de rfnventkm. sott 
Je [exactitude de la description, et suns prfjttdkr du droit dei tiers. 

An prf*nt orriti denteurera lolm un des doubles de fa told} tea/ton de t Invention 
. (mtmoirv dcMflptif et i f vent tief lenient denim) signers pur tlnt/mse* et de* posts a fuppui 
de sa dertumde de brevet. 

Bruxettes.U 10 f^vrier W 4. ]• 

PAR D£L£CA7lON SPfCrALE i 




J. HAM ELS, 



MEMOIRS J J80BIPI 1? : 
ddposfi & l § appui d^a daaanda da r 

BREVSI D'BTVEMBION • ^ 
au nom do la aooidt6 dita t 
SHE DOV/ CHEMICAL COMPANY 

pour i 7/" 
•Cofflpoefia orgatto-matalliquaa at Xaur proo4d* da preparation". 
Priority d'una damanda da bravat aux Btata-Udia d|Affl$riq,ua 
d6poa6e la 8 aoflt 1962 n e da adria 215.529 au nom da Darrall 
OUarlae TEAT* f 



La prisanta invention ast ralativa k daa oompoaAa orgai 
mfitalliquas nouvaaux at utilaa at & un proo£d4 pour laur pripa* 
ration. 

Laa nouvaaux composfia organo-a$talliques da I 9 Invention 
contiannent du titana tStravalant at dal 1 altuolnium at out la for- 
mula i 

(cp)*Ti fG&o Al (CH*) Ij 
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cp eat un radical ojrolopentadifinyl ou aliylcyolopantadiinyl 
et X oat uu halog&ne ou un radical alkoxy iaf 6rieur« 

Dea coopoeda sp6cifique8 envlaagda par I'iavetttion 
dana la clasee dos compoaSa pr4o£deata soiit representee par la 
compoad ayant la formula i 

(OjHj^ Ti l'Ca 2 Al (OHj) 01^2 

oi 0^E 5 eat uq radioed cyolopentadifinyl at par d* autre* oomposea 
(se rapportant h la formula qui vieut d'etre indiqufie) oi las 
radlcaux cyelopentsdi6uyl aont remplacos par das radioaux alkyl- 
cyolopeatadi£nyl at od lea atomea da ohloro aont remplacfia par 
du fluor, du orone, de l'iode, ua radical methoxy, ethoxy, pro- 
poxy, butoxy, hexyloxy at d«atttree radlcaux alkoxy inferieur. 
Lea groupea alkyloyolopentadlSnyl eomprennent lea groupea m6thyl- 
^yolopentadifinyl, ethyleyolopentadidnyl, propyloyolopeotadie'nyl , 
outyloyclopentadienyl, hexjkyclopantadiiDyl, ootylcyolopenta- 
diouyl at lea groupes analogues* 

Bien qu'une nomenclature aystematique dea nouveaux com- 
poaea n'ait paa et6 developpde, le oompoae apeoifique (OjH^g Ti 
<f CH 2 Al (OHj) Cl^g peut 6tre dfinomme bia-(oyclopentadlenyl) 
bia (methyl, chloro-aluminylmithyl) titane, et d' autre a composes 
ia la nouvelle olaase peuveat 8tre d^nommea de meoiere similaire 
k partir de leurs formulas apeoifiquea, tellea que : 

(CHj -0 5 H 4 ) Ti ^"CH 2 A1(0H 3 ) GlJ 2 

(OgHj -C 5 H 4 ) 2 Ti fCB 2 Al (CH ? ) 01 J 2 

(C 5 H 5 ) 2 Ti <rCH 2 Al (CH 3 ) 3J Z 

<0 5 R 5 )2 Ti ^~CH 2 Al (CHj) Br_7 2 

(CjH^g Ti ^CH 2 Al (CH3) I7 2 

(C 5 H 5 ) 2 Ti C^ Z Al (CH 3 > (OCHj) J z 

(C 5 H 5 ) 2 Ti <fCH 2 Al (0H 3 ) (OC^J./ 

(c 5 B 5 > 2 Ti ^oh 2 ai (cb 3 ) (oc 4 h 9 )_7 2 

et d'autrea composes da formula •. 
(cp) 2 Ti ^"CH 2 Al (CH 3 ) X_7 2 
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Las nouveaux oompos*s at las compositions da 1 •in- 
vention pewreut 8tre pr*par*s facilameut an faieant r*agir un 
compos* bia (oyolopentadienyl) titaua (17) our un compos* 
mfithyl-alumiuium do genres tala qua aur lefbase da 1 mole da com- 
pos* da titane at da 2 moles da compos* d 1 aluminium f 11 y a 6 
at 

groupeipi*thyl/2 groups* X, e'est-fc-dire couform*aent k liqua- 
tion g*n*rala suivante indlquant las rapports stoeohiomfitriquee 

(op) 2 T1G 2 ♦ A1(0H 3 ) 2 G * Al (0H 5 ) 2 O - 

(cp) 2 SI ^"0H 2 Al(OH 3 ) X^7 2 + 20H 4 
ok daux das G sont das OHj at las deux autras G d*signent It par 
example l'une das proportions stoeohiom*triques euirnntea % 
(cp) 2 T1X 2 + 2 Al (0H 5 )j - (op) 2 Tl ^0H 2 AlCCH 3 )Xj? 2 ♦ 2CU^ 

(op) 2 WX(0H 3 > ♦ Al(CHj) 3 + AKOHj)^ • (op>gW ^CH 2 Al(CHj)X^2 

♦ 2CH 4 

(cp) 2 Ti(0H 3 ) 2 + 2A1(CH 3 ) 3 X « (cp) 2 !Di ^OH^CCHj) Zj^ 2CH^ 

o{i op at X out la adma d*finltion qua oi-desaus, 

Ainai k titra d* example apdoifiquo, la nouveau coogoe* 
(05*5)2 M ^T0H 2 A1(0H 3 )01^7 2 P«ut $t*e pr*par* (a) en falsest 
r*agir du dlchlorure de bis (oyolopentadi6ttyl-titan* our du 
trim*thylaluminlum f ou (b) en faisant r*agir du ohlorure da bia 
(cyolopentadi*nyl), m*thyltltane aur un m*lange de trim*thylalu- 
minium at de ohlorure da dim*tfcylalumlnium ou (0) en falsest 
r*aglr du bis (cyclopentadi*nyl) dimethyl titane aur du chlorure 
de dim* thyl aluminium. 

Las nouveaux compoa*o de 1 invention na sont pas simple- 
meat des complexes d*uu compos* de titane avee un compos* d' alu- 
minium du type des oomplexea form*s en m*langeant du dlchlorure 
de bis (eyolopentadi*nyl) titane erec du tri*thylaluminiua ou des 
compos*s trialkyialuminium plus *lev*s« 

Alnei on pense qu'un complex* trie instable pouvaut sa 
former k partir du dlchlorure de bis (oyolopentadienyl titane 
et de triethylaluminium k de basses temperatures peut avoir la 
formula t 
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,01 — n (JSthjri) 3 

(cp) 2 " 

Un compile plna stable existent 4 des temperatures 
plus ilexes et eyant one couleur bieue est oonaidere conn* ayaut 
la formula t 



(cp) 2 ^Xl 



^i. .Ethyl 



s 01'' ^Btliyl • 
oft, eomne on Is voit, la tltast eat trival*nt. 

Coatraironent aux complexes du genre qui rient d'etre 
mentionne, lea aouveaux composes de 1 ' invention sont oonaideres ' 
comae etant de rraia ooaposes ayant la foraulede structure pro- 
bable t 



OH- 



9 ^OH, -W 



\ 



OHj 



on l'atome de titan* tttraralent est uniquemeut reii< aux atone* 
d' aluminium par dea liaisons oovalentea par l'interaediair* de 
groupea aethyl&ne (-CHg-O. 



■v -. 



1$ 

I i*>V= 

m 

.« 



fi 



. r, /..Ac .4 
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Dunn In prdpnrntion du nouvenu oompoaA de foraulo 
(°^)2 n ^ 0H P Al(0K 5 )0t^7 2 tol que dderit dnns las examples 
Dulvimtn, on pout tnire vnrler las proportions relative* das' 
ppodnitfl di* deport oontitudn pnr 1« trin^tbyleluininiuin ot le 
dich3oniTv> da Ma (cyolopontadlAnyl) titans coirnne on la ddaire 
chnaun d'nux prmvnnt fttT*o en oxa>t3 t mnifl hobituellement on uti 
lie* dn 1 * 5 mole?, da pr4f4renoo do 2 . 3 moloa d* triw^thyl 
aluminium pfir molo do dtcblorure de bin (cyclopantediAnyl)- 
titane» to rdnction pout 8tr« effcetude sane solvent teeia 
on px^f'Sro hsbltiiollenent tin milieu dilfcnnt liquid©. "Inert© 
Dee solvents dilunntfl oppropriAo aont par example lee hydros .. 
carbui?ea nlipbatlquea tel 'iue le m£thone f le" propane t lea 
butanes, pentanea, hexnnes* heptanea, octanes,. lee alcanas 
plus 4leir6fl v le cyclohoxene f lo *iHhyl~cyolopentone et le ffl6- 
tbyl-oyclobexnne et los bydrocorburbo eromatiques ' ooame la .. 
bensfcne, le toluene, lea xylfene8> l'dthylbanaftne, la oumfeiie . 
et te cym'*ne t den hydroearburoe hydrooromatiquea conme le 
t^trn- et le ddca-hydronapbtaline, et lea bydroaerburea H*v. 
lon^n^n cobtto le dich3orom4th9no t le chldrofbrmo, le tdtra- 
chlorur* dp cn^bone, le dicblorodifluoroi»4tbane, lo chlorure 
d^tbyl^not 1* perob3oro4tbyl*no f lea chlorofltior6thaneB t lea 
cblorcben'&nes, lea cMorctolu*nea et lea coTrpos*8 analojrueat 
Cn *!Gc<HVre cetto reaction par lo cbaleur et on I'effeotue 
d* pr4f6*ei^e h dea tenr4™turea allant d' environ 100 4 125°C 
et do pr^f'rence p*s plus *Tev4ea qu f anviron 133 fl P at elle 
eat hiMtnrtlewent pr*ti^!*ttent complete en I 1 e8pape d' envi- 
ron 1/? h ft environ ? fc. 

Le compoa« (C^) 2 Ti ^CHgAlCCHj) 0l7^ 68t m . \ 

aolide b*un rouce fonc4 et 11 eat aoluble dand la plupert 
des hydroesrburea et doa hydrocarbure8 oblpr^a dane leaquela 
op ?ei:* 1ft faire reori ntrlliaer par exenplo pour ea purificar 
tion. II rdc«*t sur I'e^u qui lo ddtpuit evec foreatibn du : • 
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• .e; •/ 

m A t!w«0 t H r*nr;1.t *f5nlonont nv*o d'autrea oompoaAB* &"hydro~ 

r>ne aotif telijquo lea nleoola,:les agJdaD) lea «nine$ t eto.. 

*t nvco l'oxy^ne et I 1 anhydride oarbqnique* 

Pour eff*otuor to pfroo6dd do In maniAra la pluo 

••ff1.«roc t 11 oflt dAairoblo que lea produita da depart eoiont. 

i ■ 
dit r^Tire choiai an so baaent Bur liquation B^ndrala Indi quia 

el-Hcrrouai 

•>ut *<*n 0 -ont Ci«r* radio;*** rce'tbylat laa *utro« dotuc 0 
r.:nt ci<»n rfdi^aux X t X *tnnt tin halogfcne ou un radical al~ ; 
! "<-*r tr? x rlcnr ct (cp) tttxnt un radical cyolopentadiinyl ou 
:ir. ^..Wffi? o^elopcntadldTiyl eubotitud par un alkyl ooiwna [pi—. 

Los nomrcGux coripor^c (op>g Ti ^ r CH^(Oilj)3f^7 a ^ 
. *■ rrr;.^r»r;5tionr: pr*prxr*5os par le proe^dd da 1 'invention.//, 
v ^t no^brovaee utilifcdg. 

Lour r£actlvit£ lee r*nd apte ft 1 'utilisation 
tt(? ^pur.^tfturn pour la adporotion doa trace* d'impuretda 
*f ..stiver telles oua l'ean, l'alcool, loa ecidoa, etc.* dee 
V:-* Hide 3 ou de^gez qui Bont par ailleura inertea, jla peu- 

natural! encnt Gtre utilicda conno r^nntifa pour la oyri- 
r ^^c d* corporis du titrme ou d'elurcinluri* lis eorltituent 

isiflcsn.^teors pour lea produita inflammablea dana lea ar- 
tier pyrotechnimtea, lea nrtificee f laa torohee at articles 
'•nzlopueiu 

He constituent au«ai dan source* utile 9 da ; 
vvM^nvr librn?? et rt'nctivation dara lea catalyaeure da po- 
:.rr*ri ration ct ila sort utiles pour la odchage dee composi- 
tors d'hutlee siccatives Sfcansagea analogues. '. 

BXEMFLE 1 

On r.^lsn^e et on fcit r4aglr una aole da diehlor 
mr* do bj eCcTclepertodi^nyl) tittre partiallaRcnt disaouB 
dons un litre de n-heptsne avco 2*5 moles da trinithylalujDini- 
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xirt h ime tcru'-rnture d 1 environ ?0° pendant, approxiroritivement 
1 heure, 2 rcolen de *rfthi?nc so d6sogent et on obti entwine 
nolution liquide rou^e inter.pe. On dvnpore le produit r6nc~ 
tionnel ft seo' ct on chauffe le r£sidu & 95° sous In rrenolon 
de 5 on de morcure pour chasaer tout le trim4thylnlTtniinirjs 
n'ayont riSnri on d'mifcree produits eecondnires nimrvlefi dc 
composes m^thyl-nliiminiuw, 




10 - 
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On explique la mieuac oes r6sultata en admejfctant que 
la riaotlon a lieu comae auit $ 

C^Va IlC1 2 * 2 ' 5 A1(0Hj) 3 -hp 20B 4 * 0,5 Al (0H^) ? ♦ 

(0 5 H b ) 2 H ^0H 2 Al(0H 3 ) 3 0l7 2 
et que la produit analyad eat un melange da O t 3 mole de tri- 
ja^thylaluminium at da 1 mole du nouvaau compos* (0^H^)g 
£*%± OH^ Al(OHj) 01 indiqu** Dana un tal mGlaiiga, 11 y a dee 
protona comma auit t 



i rotona provenant" da 

r rotona provonant daa 2 
b roupea methylene dona 
id nouvaau compost 

a rotona provenant das 2 
coupes methyl nana la 
nouveau compose 

irotons provanant daa & 
c^cloa O^H^ dana la 

nouvaau oompos* 



4,0 
6,0 

10.0 



.4.6 



4,0 



6,1 



12,1 



On melange aneemble dans du xylene das quantlt*e 
uquivalentea da xaonocblorure da bis (cyolupentadi*nyl) adthyl 
tit*ne, du ohlorura da dim6thylaluolntum at du trim*thyl- 
aluminium at on chauffa k environ 115*0 pendant environ 2 hauree. 
II aa d*gage 2 moles da mfithane. On obtiant una solution rouge 
intense k partlr da laquelle on obtlent la compos* i°^^z Tl 
l~C& 2 A1(CH 5 ) CX J z d*crits dana lea examples pr*c*dente. 

gXEMPLK 5 

On melange dana du xylene, una mole de bia (cyclopenta- 
dl*nyl) dimdthyltitane at 2 moles de chlorure dim*tbylaluminium 
at on ebauffe k environ 115*C pendant environ 2 heuree. 

II se d*gage 2 molea de m* thane. On obtlent una aolutlon 
rouge intanaa k partlr de laquelle on obtlent le compos* 
(C 5 H 5 ) 2 Ti £r CH 2 A1(CH 3 ) Gu7 2 d*erit dans las examplea pr*c«- 
dents. 
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temperature ^excddaut pas 135°0» 

8. Proodd6 suivant la revendioation 5, oaraotfiris* 

en ce quo lea 2 0 dans le oomposS do titane do la formula (III) 
do le revendioation 5 eont das atomes do ohloro at loo 2 0 dans 
lo oompofl6 d 1 aluminium sont doe methyl . 

9. Proo£d$ suivant lMme queloonque des rovendioations 
4 k B, caraot6ria6 on oa quo le melange r4actionnel oontient, on 
outre, un milieu diluant liquids inert e. 

10. Froc6d6 suivant la rovendication 4, oaract6ris6 en 
co qu'on mdlange du diohlorure do bia (oyolopeutadiSnyl) titane . 
at du trimfithyl aluminium et on maintiont lo melange resultant 

k une temperature rdactionnell* n'oaco^dent pas 135°Ot iJuequ'a/ 
obtention d'un produit do reaction do ooulour rouge fouc4. 

11. Frocddd suivant l'une queloonque das rovendioations 

4 k 10, oaraot4rio6 on ca qu'on utilise d 1 environ 1 k environ 

5 moles du compost d* aluminium par mole do oompos6 bis (oyolopen- 
tadi^nyl) titane* 

12. Proo4d6 suivant I'une on l l autre dos rovendioations 
10 et 11, cernct6ris<J en oe qu'on maintiont lo melange reaotion- 
nel k une temperature allant do 100°0 k 125*0 dusqu'i ce que 2 - 
moles environ do mdthane oe solent d£geg$eo, par mole do dicblo- 
rure de bis (cyclopentediSnyl) titane do dSpart at on obtiont un 
produit de reaction de couleur rouge fono6. 

13. Proc6d6 suivant l f une queloonque dee rovendioations 
10 k 12, earaot6risd en oe que le mSlange rdaetionnel oomprend en 
plus un milieu diluant liquid© inert e, 

14* Proc6d6 suivant l'une queloonque des rovendioations 
10 k 13, oaract6ris6 en ce qu'on poursuit la reaction pondant un 
temps oompris entre environ 1/2 h t et environ 2 b. 

15, Proc6d£ suivant l'une queloonque des rovendioations 
10 & 14, caraot£risd en co que lo milieu diluant liquids est 6va- 
por6 k pertir du melange resultant k une temperature n'excSdant 
pas 135*0. 

16. Froc6d6 suivant la rovendication 15, caraot4rio6 
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Oa riace le solide rouge foao* risultant au n^hepta- 
ne et on le diasout dnns le xyUne. On analyse la solution 
de xylene et on tr<|uve quelle eat 0,416 ii par rapport an tita- 
ne* 0,304 U par rapport k V aluminium, et 0,800 U par rapport 
au ohlorure, rapports atomiques de TisAltCl dtant voislns de 
I;2i2. " 

On melange une mol^e de dichlorure de bis ( cyclop ea- 
tadi4ayl) titane et 2 moles de trimStfcylaluminiva aans autre 
solvent et on lea fait rdagir k 115°0 pendant approximativemeht 
une heure. II se d6gage 2 moles de methane. I#e produit resultant 
est une poudre rouge fonc6 dont l 1 analyse donae les rdsultats 
sulvants s 

TrouvS i OalouK pour 

\ <0 5 H 5 ) 2 Si ^OHg Al (0H^)C1_7 2 

«. 13,6 * 15,*7 % 

Al 14,5 .' / . : 14,94 5* 

01 19,2 % 19,64- > 

Lea valeuro 16g6rement plus dlev^ea de titane et lee valours 
ldgirement infdrieures d* aluminium et de ohlorura trouyceepar 
rapport aux valours tWorijiuee calculi as aont expliqudes par 
la presence dans le produit 2 brut d'une petite quantity propor- 
tionnalle d 1 impure t6 oontenanti du titane » 'Lorsqu^un 4ohantilloa 
du compose rouge est traiti aveo de I'eau ilea d$gage 4 moles 
de gaa methane pur atoms de titane dans l'lehantilloa maia il 
n*y a pas de digagement d'hydrogine* L' addition du sulfate 
ferrique et d'ammonium et la 'titration aveo le permanganate 
indique la prSeeaoe dveatuelle d'uae trie petite quantity de 
far ferreux, oe qui montre qu'une trfta petite quantity du 
titane dans le compos 5 rvuge est iveatuellemeat trivaleate* 
Oa disffout un 6ohantiiloa du nouveau compos* rouge 
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a. 



dans le benz&ne et on d6tdrai.no le poida molioulaire par It 
proc6d6 da distillation iaotherme (of • 0# IS. Ohilde, Anal, 
Cham, SSi 196*-4 (195*) qui donno un poida moWoulaire da 430 
* 10* Bien qua oette vaieur aoit quelque pou plue 41ev4e .que 
la vuleur d 1 environ 361 oalould* pour (Qfl^g AlCO^) 
QlJ^ on explique la vaieur plus 61ev6e par una aaaooiation 
partielle deo moluoules du compos* organiqua du titana at da 
l 1 aluminium dans la bens6ne 8 

Iteanmoina le poida mol$oulaire aontre aana ambiguit* 
qua le nouveau produit est un vroi oompoa$ at non paa aixapla- 
meat un m61an^a physique dea composes da depart da titana at 
d 1 aluminium. 

Un autre Schantillon du nouveau compost rouge aat 
d^compoa^ avac da l'oxyde da deuterium. Comme on s f y attend k 
partir da la composition 

<°$V<* ' ri f oa Z AKpa^QlJ^ un melange de m£tban*a subatitua 
par du deuterium eat obtenu f a$lanfee qui oomprend QHgDg «t 

On m$lan u e una mol** da diohlorure da biB<cyolppen«* 

tadifoyl) titana et 2 f 5 molaa da trimfithylaluminiua dana du xy- 

line at on maintient & 115°0 pendant 2 heurea; il ae dtgage 2 

moles de a4 thane* Le apeatre de resonance nuclfJaire aagnltique 

da ce produit est obtenu et il aontre 4 maxima d 'absorption da 

protona aux frequences et aux nombrea relatifa auivanta > 

Maxima d'abaorption de Source probable dea 

protona 



cps 


protona 

nombre 


- 70 


4,6 




4,0 




6,1 


295 


12,1 



groupea a6thyl du 
trimethylaluminium 

groupes methylene dur 
nouveau compost . 

groups methyl du 
nouVeau compos6 

cycles du cyclopentadifioyl 
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Au lieu de compost? de titane at d f alundniua particiiliera 
utilieda comma produits da ddpart dans lea examples ci-desaua on 
utiliae d 'autres produtta da depart, conformant au&icatioca 
g£n4ralee figurant ci-desaua en obtenant senaiblement las m&aea 
r6aultata« 



4 
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RE7EgDIClTI0H8 

1, 3ompos6 organise da titPno et de !• aluminium ayant 
la formula g£n6rale 

(cp) 2 Si ^2 AlCCHj)!^ CD 
oft ep eat uu radical oyclopentadilnyl ou un radical alkycyolopen- 
tadiloyl at 2 est un halogdne ou uu radical allcoxy inf 6rieur do 
1 k 7 atomoa de 7 de C. 

2. Compost eulvant la revendioation l t oaractirisi on 
ce que X eat un radical alkoxy ayant de 14? atoaea do oarbono. 

5. Compost auivant l'une ou l 1 autre dee rovendicationa 
1 et 2, caraot6ria6 en oe qu'il a la formule sulvante 

tOfyifl fOZ 2 Al(OHj) 01>2 
oil O^Ej eat un radical oyolopentadi$nyl« 

4. Proc6d$ de preparation d f un oompoai organique du 

titane et de l 1 aluminium suivant l f uno quelconque dee revendioa- 

» 

tions pr$o6dentes, caract*ris6 en oe qu*on fait riagir ensemble 
un compost bis (oyolopentradidnyl)-titane (17) et au moine un 
oompoai methyl alumiuium# 

5# ProcSdS suivant la revendioation 4, oaractdriefi en 
ce que le oo&poed de titane etie compoaS de m*thyl aluminium aont 
d'un genre tel qu f il y a pour 1 mole de ebnpo'06 de titane 6 grou- 
pes methyl et 2 groupee X conf ornament au rapport suivant t 

(op) 2 TiO ♦ Al (0H 3 ) 2 a ♦ Al(0Hj) a 0 (III) 
oft cp est un grotipe cyolopentadHnyl oholsi parol lea radloauac 
cyclopentadidnyl et alkyl-cyclopentadi$nyl t deux des 0 eont dea 
methyl, et lea autrea deux 0 aont X> et X eat un halog&ne ou un 
radical alkoxy inffirieur. 

6« Proo6d4 suivant la revendioation 5% caraotdria* en 
oe que les deux G de la formule (III) de la revendioation 5 aont 
des methyl et les deux autres a dflsignent 01. 

7. Proo6d$ suivant l f une queloonque des reveudioat ions 
4 4 6, caraet6ris$ en ce que la reaction est effeotu6e k una 
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en oe que la rdetdu solid© rouge f ono6 du nouveau oompoa* eat 
reorietallied dans un aolvant liquide inerte« 

17, Froc6d6 pour la preparation d'un oompoad organique 
du titan© at da 1 • aluminium » oontenant le titahe & IVltat t4tra~ 
valant, tal que dfiorit oi-avaufc. 

18« ComposS organique de titane at d'aluminium pripar* 
par un proo6d6 suivant l'une queleonque das revendioatioue 4 k 
17. 

19# Compost organiqua de titane et d'aluminium oonte- 
nant du titane 4 l'6tat tStravalent » tal que d6c*;it ei-avant. 



tW^fUFS, to. 




Qui 





